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Procede de fabrication d'un separateur microporeux pour accumulateurs. 



@ Le separateur microporeux pour batteries est fabri- 
qu£ de faqon suivante: On forme d'abord un lot de 
depart ("masterbatch") en melangeant a temperature 
ambiante et a faible cisaillement, un liant thermoplasti- 
que comme le chlorure de polyvinyle, avec un plastifiant 
tel que le phtalate ou adipate de dioctyle. On ajoute, 
toujours aux conditions mentionn£es, une charge mine"- 
rale, par exemple la silice, un solvant (cyclohexanone) et 
un non-solvant (l'eau). Le melange est extrude* et calan- 
dr6, et la feuille obtenue est passee dans un bain d'eau 
ou on enleve le solvant de la feuille. Celle-ci est ensuite 
s6chee pour enlever le non-solvant et Teau du bain. 

Le separateur ainsi obtenu prisente des micropores, 
est mouillable, a une resistance glectrique < 0,01 £2/cm 2 , 
un allongement >40%, un diametre de pores d'environ 
lu et une resistance k la traction > 10,5 kg/cm 2 . 
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REVENDICATIONS souples que Ton utilise comme separateurs entre les plaques des 

1 . Procdde de fabrication d'un separateur microporeux pour accumulateurs electriques. 

accumulateur a partir d'une composition comprenant entre 10 Comme on le sait dans la technique, un separateur pour 

et 16% d'un liant thermoplastique resineux, entre 4 et 10% accumulateur doit etre poreux pour permettre le passage des 
d'un plastifiant, entre 19 et 23% d'une charge minerale, entre 5 ions entre les plaques ainsi que la libre diffusion de Pacide. En 
26 et 32% d'un solvant, et entre 28 et 34% d'un non-solvant, les outre, le separateur pour accumulateur doit etre resistant a 
pourcentages se rapportant au poids total de la composition, Pattaque des acides et a Poxydation dlectrochimique et il doit 
caracterise en ce qu'on forme d'abord une charge de depart en egalement etre resistant et durable. Plus particulierement, il est 
melangeant le liant et le plastifiant, ensuite on obtient un tres indique que le separateur soit suf fisamment souple pour 

melange apte a etre extrude par Paddition de la charge minerale, 10 resister a la formation des craquelures pendant son montage car 
du solvant et du non-solvant a la charge de depart, on extrude ce meme des petites craquelures si on les laisse se propager pen- 
melange pour produire un article en forme de feuille, on fait dant Putilisation de Paccumulateur pourraient entrainer une 
passer cet article a travers un milieu d'extraction pour en defaillance premature de Paccurnulateur. En outre, le separa- 

enlever le solvant uniquement, et on seche finalement Particle teur doit etre naturellement hydrophile car de tels separateurs 
pour en enlever seulement le milieu d'extraction et le non- 1 5 pour accumulateur ne necessitent par Paddition d'un agent 
solvant/ mouillant. 

2. Precede selon la revendication 1 , caracterise en ce que les Comme decrit par exemple dans les brevets des E.U.A. de 
composants de la charge de depart sont melanges sous faible Witt N° 2 772 322 et de Selsor et al. N° 3 696 061, on sait dans 
cisaillement et sans apport de chaleur. la technique f abriquer des separateurs pour accumulateur a 

3. Precede selon la revendication 2, caracterise en ce que les 20 partir de compositons comprenant un melange d'une resine 
composants du melange a extruder sont melanges sous faible plastique, d'une charge minerale et d'un solvant, de facon a 
cisaillement et sans apport de chaleur. produire une feuille semirigide et microporeuse. 

4. Precede selon la revendication 3 , caracterise en ce que Des essais ont 6t6 f aits pour modifier ces separateurs a base 
Pextrudat est calandre* pour former Particle en forme de feuille. de matiere plastique de la technique antirieure pour augmenter 

5. Proc^de selon la revendication 4, caracterise en ce que les leur souplesse et eviter ainsi la formation de craquelures pen- 
etapes de melange a faible cisaillement se font a temperature dant leur montage et leur manutention, en ajoutant des plasti- 
ambiante, Petape d'extrusion entre 27 et 70° C a une contre- fiants a la composition que Pon traite. 

pression effective comprise entre 14 et 21 kg /cm 2 , et que le On a cependant trouve que la simple addition de plastifiants 

milieu d'extraction est un bain d'eau maintenu a une tempera- a ces compositions donne des separateurs ayant des proprietes 
ture entre 50 et 93° C. 30 physiques nettement inferieures, et en particulier des proprietes 

6. Precede selon la revendication 1 , caracterise en ce qu'on eiectrochimiques nettement inferieures quand on les compare 
utilise comme plastifiant le phtalate ou Padipate de dioctyle. aux separateurs non plastifies. On a observe de maniere spetifi- 

7. Precede selon la revendication 6, caracterise en ce que le a^ue que lorsque Pon ajoute des plastifiants a ces compositions la 
liant resineux thermoplastique est une resine de chlorure de resistance electrique du separateur pour accumulateur aug- 
polyvinyle, la charge minerale est de la silice, le solvant est du » mente alors que la resistance aux acides du separateur resultant 
cyclohexanone, et le non-solvant est de Peau. diminue. 

8. Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que le En raison de ce qui precede, e'est un but essentiel de la 
chlorure de polyvinyle est un homopolymere gamma en quantite presente invention de fournir un precede de fabrication d'un 
comprise entre 1 1 et 12 %, le plastifiant est du phtalate de separateur pour accumulateur, microporeux, a base de matiere 
dioctyle en quantite comprise entre 6 et 7 %, la silice est ■»« plastique et souple, resistant a la formation de craquelures, 
presente en quantite comprise entre 22 et 23 %, le cyclohexa- ayant de bonnes proprietes electriques et de bonnes proprietes 
none est present en quantite comprise entre 27 et 28 %, et Peau de resistance et qui resiste a Pattaque par les acides et a 

est presente a raison de 3 1 a 33 %, ces pourcentages se rappor- Poxydation par les produits eiectrochimiques, et qui en outre est 
tant au poids total de la composition. normalement hydrophile et se mouille facilement sans necessiter 

9. Precede selon la revendication 7, caracterise eri ce que le Paddition d'un agent mouillant, dans lequel le plastifiant n'est 
chlorure de polyvinyle est un homopolymere gamma en quantite pas eiimine par lessivage pendant le traitement ou Putilisation, 
de 1 1 a 12 %, le plastifiant est de Padipate de dioctyle en et qui est moins sujet aux def aillances prematurees que les 
quantite de 4,5 a 5 ,5 %, la silice est presente a raison de 22 a separateurs pour accumulateur utilises jusqu'a present. 

23 %, le cyclohexanone est present a raison de 26 a 30%, et Le precede selon la presente invention est defini dans la 

Peau est presente a raison de 3 1 a 33 %, ces pourcentages se revendication independente 1 . Ce precede peut dtre en pratique 
rapportant au poids total de la composition. realise comme suit: 

10. Separateur nicro-poreux et souple comprenant une 

matrice de resine plastif iee et une charge minerale, obtenu par *f travail consiste: 

le precede selon la revendication 1, ledit article comprenant un a > A <* mbiner » a Ia temperature ambiante dans un raeian- 

reseau de pores forme dans la matrice de resine plastif iee entre 55 6 eur a f aible cisaillement, le liant qui est une resine thermoplas- 
particules de charge minerale et la matrice, entre les particules ti ^ ue et le P lastifiant &™ ^s quantites indiquees precedem- 
adjacentes de la charge minerale et dans la matrice elle-meme, ment ; 
la feuille ayant une resistance electrique inferieure a 

0,01 ohm/cm 2 et un allongement sup6rieur a 40%. b ) A a j° uter au dat melange la charge minerale, le solvant et 

11. Separateur selon la revendication 10, ou le diametre w le non-solvant, egalement dans les quantites precedentes ; 
moyen de pores est d'environ 1 micron. c ) A meianger lesdits ingredients jusqu'a ce que toutes les 

12. Separateur selon la revendication 10, caracterise en ce parties constitutives soient uniformement dispersees ; 

que sa resistance a la traction est superieure a 10,5 kg/cm 2 . d) A extruder ou a calandrer ladite composition pour former 

un article en feuilles, microporeux et souple; 

as e) A f aire passer ledit article dans un bain d'extraction, et 

f) A secher ledit article. 

Cette invention concerne un proc6d6 de fabrication de La composition qui est decrite ici et qui peut etre transfor- 

separateurs en feuilles de matiere plastique, microporeuses et mee en un separateur pour accumulateur, microporeux, a base 
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de matiere plastique et souple, se compose des ingredients 
essentiels suivants: 

a) un liant qui est une resine thermoplastique; 

b) un solvant qui sert a solubiliser le liant de resine thermo- 
plastique; 

c) une charge minerale comme la silice; 

d) un non-solvant comme Feau, et 

e) un plastifiant. 

Le liant, qui est une resine thermoplastique, que Ton utilise m 
est de preference un liant de resine de chlorure de vinyle du type i» bonnes et Ton prefere done I'utihser selon cet intervalle. 



etant prefere. On obtient des resultats particulierement bons 
quand la quantity de solvant constitue entre 27% et 28% du 
poids de la composition totale. 

5 Le non-solvant, de preference 1'eau, represente entre 28 % 
et 34% du poids de la composition totale, l'intervalle compris 
entre 29% et 33% etant prefere. On a trouve qu'une quantity 
de non-solvant comprise entre 3 1 % et 33 % du poids totale de la 
composition donne des proprietes physiques particulierement 



«EP» («easy processing©) e'est a dire facile a traiter, qui est 
poreux et tres absorbant. Ce liant de r6sine thermoplastique 
peut etre un homopolymere de chlorure de vinyle gamma non 
plastifie ou un copolymere de chlorure de vinyle melange* a une 
petite quantity (moins d'environ 15 %) d'un monomere ethyie- 
nique comme, par exemple, 1'acetate de vinyle, le chlorure de 
vinylidene, le propylene d'ethyiene. Une resine thermoplastique 
particulierement preferee comme liant est rhomopolymere de 
chlorure de vinyle gamma vendu par la Continental Oil Com- 
pany sous la marque de fabrique Conco 5385 bien que Ton ait 
obtenu de bons resultats avec les homopolymeres de chlorure de 
vinyle gamma vendus par la B.F. Goodrich Company sous la 
marque de fabrique Geon 103 EP et par Solvey & Cie S. A. de 
Belgique sous la marque Solvic 229. En outre, on peut utiliser 
d'autres resines thermoplastiques comme Hants, si quand on les 
melange a un solvant, elles se transforment en une masse semi- 
plastifiee piteuse pour un traitement facile et si par elimination 
du solvant elles sont «deplastifi£es». En outre, la resine thermo- 
plastique choisie comme liant doit etre chimiquement et physi- 
quement stable dans les conditons dans lesquelles elle doit etre 
utilised. 

La resine thermoplastique utilisee comme liant doit repre- 
senter 10% a 16% du poids de ta composition totale, l'intervalle 
compris entre 1 1 % et 15 % etant prefer. On obtient des 
resultats particulierement bons quand la quantite de r6sine 
thermoplastique represente entre 11% et 12% du poids de la 
composition totale et de ce fait on prefere nettement cet inter- 
valle. 

La charge min6rale peut etre un solide mineral pouvant 
retenir 30 parties d'eau ou d'une autre matiere volatile pour 100 
parties de matiere non volatile et doit pouvoir liberer la matiere 
volatile par chauffage a une temperature inferieure au point de 
decomposition de la resine thermoplastique. Bien que Ton 
puisse utiliser une quelconque charge satisfaisant ces exigences, 
on prefere un hydrogel de silice ou une silice hydratee pr6cipi- 
tee. La silice hydratee precipitee est particulierement preferee 
et on peut se la procurer, par exemple, chez PPG Coporation 
sous la marque de fabrique Hi Sil 233 ou chez Chemische Fabrik 
Hoechst d' Allemagne sous la marque de fabrique KS-300. 

La charge minerale doit representer entre 19% et 23 % du 
poids de la composition totale, l'intervalle compris entre 20% et 
23% du poids de la composition totale etant prefere. Quand la 
quantite de charge minerale est comprise entre 22% et 23%, on 
produit un article ayant des proprietes physiques et eiectrochi- 
miques particulierement bonnes et de ce fait on prefere nette- 
ment cet intervalle. 

Le solvant utilise, de preference un solvant organique, doit 
avoir une action de solvatation sur le liant resineux thermoplas- 
tique et doit pouvoir etre absorbe par la charge. Bien que Ton 
puisse utiliser des solvants organiques comme, par exemple, 
Tacetone, Tether, le dim^thylformamide, rorthochlorobenzene, 
le tetrahydrofuranne et certaines cetones, on prefere la cyclo- 
hexanone car elle solubilise le chlorure de polyvinyle et n'est 
que peu soluble dans l'eau. 

Le solvant utilise, de preference la cyclohexanone, est 
employe en quantite comprise entre 26% et 32% du poids de 
composition totale, d'intervalle compris entre 26% et 30% 



Le plastifiant choisi doit normalement etre compatible avec 
le systeme et ainsi, quand on le melange avec les compositions 
mentionnees precedemment, doit pouvoir ameiiorer les proprie- 
tes d'allongement de 1'article resultant sans nuire aux proprietes 
I S physiques comme la resistance eiectrique et la resistance a 
I'attaque par les acides ou la resistance a l'oxydation par les 
produits eiectrochimiques. A cet egard, tout plastifiant mono- 
mere ou polymere qui atteint ces objectifs sera acceptable. Ceci 
comprendrait les plastifiants monomeres comme, par exemple, 
20 le sebacate de dioctyle, ainsi que les plastifiants polymeres 
comme, par exemple, le polyethylene chlore eiastomere. L'utili- 
sation d*un plastifiant monomere, et en particulier du phtalate 
de dioctyle et de I'adipate de dioctyle, est preferee. On a trouve 
que des articles f abriques a partir de compositions contenant 
25 Tun ou Fautre de ces deux plastifiants monomeres possedent 
d'excellentes proprietes physiques et eiectrochimiques. 

Le plastifiant doit constituer entre 4% et 10% du poids de la 
composition total, l'intervalle compris entre 4% et 8% etant 
prefere. On observe des proprietes physiques particulierement 
jo bonnes dans 1'article resultant lorsque Ton utilise le phtalate de 
dioctyle en quantite comprise entre 6% et 7% du poids de la 
composition totale, et de ce fait lorsque le phtalate de dioctyle 
est le plastifiant, cet intervalle est nettement prefere. Quand 
cependant le plastifiant est I'adipate de dioctyle, on prefere 
35 nettement un intervalle compris entre 4,5 % et 5,5%. 

En plus des ingredients precedents, il est evident pour 
rhomme de Tart que Ton peut utiliser divers autres ingredients 
qui ne modifient pas la nature essentielle du produit resultant. 
En fait, de nombreux ingredients de ce type peuvent etre 
40 introduits dans le but d'ameiiorer d'autres proprietes ou dans le 
but d'ameiiorer l'acceptation des produits sur le plan industriel. 
Les ingredients types comprennent, mais ne leur sont pas limi- 
tes, des ingredients modif iants ou stabilisants, par exemple, le 
noir de charbon et le stearate de plomb. 
45 Une caracteristique importante de la presente invention est 
la maniere selon laquelle on combine les ingredients pour 
former la composition permettant de f abriquer un article 
comme un separateur pour accumulateur microporeux, a base 
de matiere plastique et souple, par exemple: 
50 Lorsque Ton combine les ingredients sus-mentionnes dans 
les quantites et intervalles specifies, on a trouve que les modes 
operatoires decrits dans le brevet des E.U.A. N° 3 696 061 
(sus-mentionne) peuvent etre utilises avec certaines modifica- 
tions. Le brevet des E.U.A. N° 3 696 061 appartenant a la 
55 titulaire est cite ici a titre de reference. 

On prepare d'abord un lot de depart («masterbatch») du 
liant resineux thermoplastique et du plastifiant, en meiangeant 
par exemple a sec a la temperature ambiante les parties consti- 
tutives dans un malaxeur a solides a f aible cisaillement, comme 
so par exemple un malaxeur «liquides/solides» d'intensite eievee 
de Patterson-KeUey, pendant environ 20 minutes. Ceci peut se 
differencier du procede utilise jusqu'a present ou Ton employait 
un malaxeur a cisaillement eieve, par exemple un malaxeur 
HenscheL En outre, dans les process utilises jusqu'a present, 
as on melange le liant resineux thermoplastique avec le plastifiant 
en presence de chaleur pour permettre une meilleure absorption 
du plastifiant dans le liant resineux thermoplastique. Le 
malaxeur «Liquides/Solides» d'intensite eievee Patterson-Kel- 
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ley a une section en V que Ton prefere, bien qiTil soit admis que 
Ton puisse utiliser dans ce but d'autres disposititfs de malaxage. 
Plus on place une partie aliquote de ce lot de depart qui est sous 
forme de poudre humide dans un malaxeur propre et on ajoute 



lateur. En particulier, non seulement Particle resultant est tres 
poreux en ayant une porosity totale environ d'au moins 50% 
quand on la mesure dans Pal cool, mais il est a la fois resistant et 
souple, comme le montre sa resistance a la tension qui est 



la charge minerale en quantity prescrite. Puis on melange tout le 5 generalement superieure a 14 kg/cm 2 et son allongement qui est 



melange, qui ressemble alors a une poudre seche, jusqu'a ce que 
tous les ingredients soient uniform£ment disperses. 

On ajoute ensuite la quantite prescrite de solvant organique. 
La vitesse a laquelle on ajoute le solvant a cependant une 
certaine importance car la vitesse d'absorption maximale du 1 
solvant par la charge minfirale ne doit g6neralement pas etre 
d6pass^e sinon une partie de la refine thermoplastique ne sera 
pas solubilisee. 

On ajoute ensuite la quantite* prescrite de non-solvant (par 
exemple de 1'eau) habituellement a une vitesse inferieure a la 
vitesse d'absorption maximale de la silice chargee de solvant. La 
composition r6sultante est alors sous forme d'une poudre fluide, 
humide et stable. 

Pour transformer cette composition en un article utilisable 
comme, par exemple, un separateur pour accumulateur micro- 
poreux, a base de plastique et souple, on introduit la composi- 
tion dans une extrudeuse, de preference ayant une structure a 
vis verticale, ou la poudre fluide est transform£e en un melange 
pateux, formee par une matrice feuillogene et calandree en une 
feuille continue. 

Les temperatures d'extrusion peuvent aller de 27° C a 
70° C, un intervalle plus etroit compris entre 45° C et 55° C 
etant pr£f6re\ La temperature de la filiere peut etre comprise 
entre 27° C et 70° C. La contrepression de l'extrudeuse peut 
etre comprise entre 14 kg/cm 2 effectifs et 35 kg/cm 2 effectifs, un 30 
intervalle de pression compris entre 14 et 21 kg/cm 2 effectifs 
etant pr6fer£. On peut evidemment utiliser d'autres extru- 
deuses. 



g6neralement sup6rieur a 40%. En outre, sa resistance eiectri- 
que, qui est une caracteristique d'importance tres grande quand 
il s'agit de separateurs pour accumulateurs, n'est generalement 
pas superieure a 0,010 ohm/cm 2 et est normalement inferieure a 
iu 0,006 ohm/cm 2 . Quand Tepaisseur de Particle resultant est 
reduite a environ 0,6 mm, par exemple, la resistance eiectrique 
diminue encore jusqu'a environ 0,003 ohm/cm 2 . 

Les exemples suivants permettent d'illustrer certains modes 
de realisations prgterees de la prgsente composition et du pr£- 
15 sent precede. 

Exemple I 

Pour illustrer la preparation d'une composition transforma- 
ble en article utilisable comme, par exemple, un separateur pour 
20 accumulateur micro-poreux a base de matiere plastique et flexi- 
ble, selon les principes de cette invention, on prepare une 
composition qui comprend un plastifiant comme Tune de ses 
parties constitutive^, selon un rapport de 60 parties de plasti- 
fiant pour 100 parties de liant resineux thermoplastique. Cette 
25 composition comprend les ingredients suivants, les quantites 
respectives etant donndes en pourcentage ponderal du poids 
total de la composition. 



Ingredients 



On pratique, la masse pa* teuse formee dans l'extrudeuse 
passe ensuite a travers un tamis d'environ 420 microns et une 
matrice feuillogene avant de penetrer dans une calandre d£mul- 
tipliee qui est maintenue a une temperature comprise entre 4° C 
et 16° C, de preference entre 4° C et 8° C. La filiere est accro- 
chee dans la calandre pour eviter revaporation. La calandre 40 
utilisee est une calandre de 80 cm comportant de preference des 



Conoco 5385, homopolymere 
de chlorure de vinyle gamma 
Phtalate de dioctyle 
15 Hi Sil 233, charge, silice 
hydratee precipitee 
Cyclohexanone 
Eau 

Noir de charbon 



pourcentage 
en poids 



11,17% 
6,67% 

22,20% 
27,76% 
32,20% 
0,001% 



rouleaux a modele de separateurs. La composition, maintenant 
sous forme de feuilles, est ensuite portee par un tamis de 
transport et passe dans un bain d'extraction d'eau dont la 
temperature est normalement maintenue entre 50° C et 93° C 
bien que Ton prefere un intervalle plus etroit compris entre 
70° C et 80° C, La feuille reste dans le bain jusqu'a ce que le 
solvant soit ^limine* puis elle est s6ch6e par des moyens classi- 
ques. La temperature de sechage ne doit generalement pas 
depasser 135° C et Ton prefere une temperature d'environ 
108° C. 

On verra que Particle resultant, apres avoir ^limine" au cours 
du traitement le solvant et le non-solvant, comprend un liant 
resineux thermoplastique plastifie de f aeon approprtee et for- 
mant une matrice, dans laquelle sont reparties des particules de 
charge minerales. Un r6seau de microvides ou micropores est 
present dans I'article, et est forme entre les particules adjacentes 
de charges disperses, entre les differentes particules de charges 
et la matrice ainsi que dans la matrice elle-m£me. Ces micro- 
vides ou micro-pores n'ont pas une dimension uniforme, et elle 
est generalement comprise entre 0,01 micron et 100 microns, et 
ces micro-pores ont un diametre de pore moyen typique d'envi- 
ron 1 micron, comme on le determine par porosimetrie par la 
methode bien connue de penetration de mercure la porosite de 
Particle resultant quand on la mesure dans Palcool est comprise 
entre 50%et75%. 

L' article resultant possede des proprietes physiques qui le 
rendent ideal pour son application comme separateur d'accumu- 



On prepare la composition en meiangeant d'abord a sec 



45 



dans un malaxeur «liquides/solides» d'intensite elevee Patter- 
son-Kelley, le Conoco 5385 avec le phtalate de dioctyle pour 
former un lot de depart puis on ajoute Hi Sil 233 puis la 
cyclohexanone, Peau et le noir de charbon. 

Puis on introduit la composition r6sultante dans une extru- 
deuse Aragon verticale avec une vis en acier inoxydable ayant 
un rapport de compression d'environ 1,4/1. On extrude la 
composition a une temperature d'environ 50° C et a une pres- 
sion d'environ 17,5 kg/cm 2 effectifs. On utilise une calandre de 
80 cm avec un cylindre superieure de calandre a dessin de 
separateur pour produire une feuille de dessin de separateur 
d'une epaisseur d'environ 2,5 mm. Puis on fait passer la feuille 
resultante dans une cuve d'extraction d'eau dans laquelle on 
55 maintient la temperature de Peau a environ 70° C puis on la 
seche dans une secheuse a air a une temperature de Pair 
d'environ 109° C. 

L'article f abriqu6 resultant, dans cecasun separateur pour 
accumulateur micro-poreux et souple, a les proprietes physiques 
suivantes: 

60 

Resistance a la traction 14,7 kg/cm 2 

Allongement 65% 
Resistance Mullen 4,48 kg/cm 2 

Resistance eiectrique 0,00835 Q/cm 2 

65 Porosite totale 1,04 ml/g 

(technique de penetration du mercure) 
Diametre moyen des pores 0,085 u 

% de pores > 20 u 2,5 % 
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Parmi les essais ef fectuSs, les donnees de resistance a la 
traction, d'allongement et de resistance Mullen indiquent que 
Particle resultant est suffisamment resistant et souple pour 
supporter tous dommages se produisant pendant le montage et 
son utilisation. 

Les donnees de resistance electrique et de porosis montrent 
qu'il s'agit d'un produit ayant une faible dimension de pores qui 
possede d'excellentes proprietes electrochimiques. Pour une 
utilisation comme separateur d'accumulateur, la resistance elec- 
trique doit 6 tre aussi faible que possible, de preference infe- 
rieure a environ 0,01 ohms/cm 2 . La resistance electrique du 
produit resultant qui est de 0,0083 ohms/cm 2 est done plus que 
suffisante. De plus, les donnees concernant la dimension des 
pores et la porosite totale indiquent que la taille des pores et 
leur distribution est dans la gamme correspondant aux produits 
micro-poreux, rarticle resultant est tres poreux. On prefere un 
diametre moyen de pores de 1 micro ou moins. En outre, ces 
donnees indiquent que pratiquement pas de plastifiant est eli- 
mine par lessivage pendant la transformation. Le produit resul- 
tant est hydrophile et presente une bonne resistance aux acides. 

Exemple 2 

Pour demonter les effects de la mise en ceuvre de la presente 
invention avec un faible rapport de plastifiant a la refine ther- 
moplastique, on repete le meme mode operatoire que celui de 
Pexemple 1, avec les ingredients suivants selon le pourcentage 
suivant, le rapport du plastifiant & la resine thermoplastique 
etant de 50 parties de plastifiant pour 100 parties de resine: 



r&ines thermoplastiques et de charges mine>ales, bien qu'en 
utilisant le meme rapport de resine au plastifiant que dans 
Pexemple 2, on repete le mode operatoire decrit dans Pexemple 
1 avec les ingredients suivants dans les pourcentages suivants: 



Ingredients 



pourcentage 
en poids 



Conoco 5385, homopolymere 




de chlorure de vinyle gamma 


10,98% 


Phtalate de dioctyle 


5,49% 


Hi Sil 233, charge, silice 




hydratee precipit^e 


21,97% 


Cyclohexanone 


28,61% 


Eau 


32,95% 


Noir de charbon 


0,001% 



On fabrique la composition resultante pour obtenir un arti- 
cle utilisable comme, par exemple, un separateur pour accumu- 
lateur micro-poreux et souple, de la meme maniere que dans 
Pexemple 1 et Particle resultant a les proprietes physiques 
suivantes: 

Resistance a la traction 
Allongement 
Resistance Mullen 
Resistance electrique 
Porosite totale 

(essai de penetration du mercure) 
Diametre moyen des pores 
% de pores > 20 u. 



15,3 kg/cm 2 

54% 
3,7 kg/cm 2 
0,0063 Q/cm 2 
0,99 ml/g 

0,095 [i 
2,5% 



Ingredients 



Solvic 229 homopolymere 
in de chlorure de vinyle 

Phtalate de dioctyle 

KS 300, charge, silice hydratee 

prScipitee 

Cyclohexanone 
15 Eau 

Noir de charbon 



Pourcentage 
en poids 



14,23% 
7,11% 

19,96% 
28,22% 
30,48% 
0,001% 



On fabrique a partir de la composition resultante un article 
utilisable, comme par exemple, un separateur pour accumula- 
2o teur micro-poreux et souple, de la meme maniere que dans 
Pexemple 1 , et Particle resultant a les proprietes physiques 
suivantes: 



Resistance a la traction 
25 Allongement 
Resistance Mullen 
Resistance electrique 
Porosite totale 

(essai de penetration de mercure) 
30 Diametre moyen des pores 
%de pores > 20 u 



20,3 kg/cm 2 

57% 
4,76 kg/cm 2 
0,0069 Q/cm 2 
0,87 ml/g 

0,11 H 
3,5% 



Si Pon compare les donnees physiques de cet article a celles 
de Particle produit dans Pexemple 1, on voit que la resistance a 

35 la traction de Particle est superieure a celle de Particle de 
Pexemple 1 bien que son allongement soit inf erieur, ce qui 
indique un produit plus resistant rnais moins flexible. La resis- 
tance electrique de Particle est inf erieur a la resistance electri- 
que de Particle de Pexemple 1. En outre, la porosite de Particle 

4» est inf erieure a la porosite de Particle de Pexemple 1 bien que la 
dimension des pores soit g^neralement plus grande. 

Exemple 4 

Pour illustrer la preparation d'une composition suivant la 
45 present invention dans laquelle on change le type de plastifiant, 
on repete le mode operatoire de Pexemple 1 en choisissant 
Padipate de dioctyle comme plastifiant et en Putilisant a raison 
de 50 parties de plastifiant pour 100 parties de resine. En outre, 
on utilise une resine thermoplastique differente. On utilise les 
5o ingredients suivants dans les pourcentages suivants: 



Les resultats de ces essais physiques montrent qu'il s'agit 
d'un produit dont les proprietes sont essentiellement similaires a 
celles de la composition de Pexemple 1, bien que la valeur de 
Pallongement refiete le fait que Particle resultant est quelque 
peu moins flexible que Particle de Pexemple 1 et qu'il a une 
resultant electrique legerement superieure. Cependant Particle 
resultant est un separateur pour accumulateur, micro-poreux, a 
base de matiere plastique et souple, acceptable commerciale- 
ment. 

Exemple 3 

Pour illustrer la preparation d'une composition selon la 
presente invention, dans laquelle on utilise diffeients types de 



Ingredients 



Geon 103EPF 10, resine thermoplastique 
Adipate de dioctyle 
Hi Sil 233, charge, silice 
hydyatce precipitee 
60 Cyclohexanone 
Eau 

Noir de charbon 



Pourcentage 
en poids 

11,01% 
4,96% 

22,03% 
29,52% 
32,48% 
0,001% 



65 On prepare a partir de la composition resultante un article 
utilisable comme par exemple un separateur pour accumulateur 
micro-poreux et souple, de la meme maniere que dans Pexemple 
1 et Particle resultant a les proprietes physiques suivantes: 



619 321 

Resistance a la traction 
Allongement 
Resistance Mullen 
Resistance electrique 
Porosis totale 

(essai de penetration de mercure) 
% de pores > 20 ji 



13,1 kg/cm 2 
62% 

4,2 kg/cm 2 
0,0047 Q/cm 2 
0,07 ml/g 

1,3% 



Les donnees physiques montrent que Putilisation de Tadi- 
pate de dioctyle comme plastif iant produit un article dont les 
propri&es physiques et ilectrochimiques sont similaires a celles 
de Particle de Texemple 1 ou Ton utilise comme plastifiant le 
; phtalate de dioctyle. 



C 



